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ТЕХНИЧЕСКИЕ НАУКИ 


УДК 539.612 


Адгезия аморфных ультратонких углеродных плёнок на сапфире: 
скретч-тестирование*" 


В. В. Илясов, Б. Ч. Месхи, А. А. Рыжкин, И. В. Ершов 
(Донской государственный технический университет) 


Изложены результаты изучения адгезионных свойств ультратонких углеродных плёнок на сапфире с помо- 
щью метода склерометрии. Определены параметры скретч-тестирования и адгезионная прочность сцепления 
аморфной углеродной плёнки с сапфиром. Силы адгезии составили величину порядка Е, = 1,58 мН при 
толщине углеродной плёнки № = 217 нм. Адгезионная прочность сцепления пары а-С/сапфир составила ве- 
личину порядка Н,, = 9,48 .10® Дж. Таким образом, величина прочности сцепления пары углеродная плён- 
ка/сапфир оказывается в 1,8 раз меньше, чем, например, у пары Аш/5О.. Выполнены оценки твёрдости 
аморфной углеродной плёнки а-С на сапфире. Величина твёрдости составила Н.‹, = 0,016 ГПа, что оказа- 
лось значительно меньше твёрдости углеродных плёнок, полученных методом магнетронного распыления в 
вакууме. Методом атомно-силовой микроскопии изучена морфология поверхности сканов углеродной плён- 
ки. Выполнена оценка шероховатости поверхности скана углеродной плёнки, которая составила 60 нм. 
Ключевые слова: углеродные плёнки, сапфир, адгезия покрытия, скретч-тест 


Введение. Интерес к аморфному углероду не ослабевает и обусловлен его уникальными свой- 
ствами (высокой механической прочностью, химической стойкостью и прозрачностью в широкой 
области спектра, низким порогом полевой эмиссии и др.) [1—3]. Широкий спектр свойств угле- 
родных материалов обусловлен полиморфизмом структурных конфигураций углерода, как в кри- 
сталлическом, так и в аморфном состояниях [2]. Плёнки аморфного углерода а-С состоят из 
встроенных друг в друга фаз — алмазоподобной ( $р* -конфигурация) и графитоподобной ( 5$р* - 
конфигурация). Последняя фаза состоит из фрагментов графитовых плоскостей и искажённых 
фрагментов молекулы фуллерена [3]. 

В последние годы возрос интерес к адгезионным свойствам углеродных материалов [4, 5]. 
В частности, показано, что величина удельной адгезии массива углеродных нанотрубок (УНТ), 
размещённых на подложке с плотностью около 5.10: см”?, может достигать значений 900 Н/м?, 
что оказывается почти в 200 раз больше, чем у лапок геккона [5]. Ящерица геккон, как известно, 
способна перемещаться по стенам и потолкам, так как её конечности обладают высокими адгези- 
онными свойствами [6]. С другой стороны, одной из важнейших характеристик покрытий является 
прочность их сцепления с подложкой, а одним из основных методов, применяемым для определе- 
ния адгезии, является метод царапания (склерометрии) [7]. 

Задачей настоящей работы является изучение адгезионной прочности ультратонких угле- 
родных плёнок на сапфире. 
Методика эксперимента. Объектом исследования служили аморфные ультратонкие углеродные 
плёнки а-С , осаждённые методом лазерной абляции на подложку из сапфира. Использовано 
излучение импульсного М№4-УАС-лазера с длиной волны 1,06 мкм. Лазерная абляция осуществля- 





* Статья подготовлена в ходе работ по государственному контракту на выполнение научно-исследовательских работ от 
29 апреля 2011 г. № 16.552.11.7027 с Минобрнауки России. 
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лась на оборудовании южного регионального центра коллективного пользования «Лазерные и 
оптические технологии» при ДГТУ. Плотность мощности лазерного излучения на поверхности 
нанокарбона при частоте генерации около 1000 Гц составляла величину порядка ^ 2.103 Вт/см?. 
Осаждение углеродных нанокластеров осуществлялось на подложку при температуре 300 К. Вре- 
мя осаждения составляло около 2 минут. Детали синтеза ультратонких углеродных плёнок описа- 
ны в работе [8]. 

Изучение адгезии углеродного покрытия осуществлялось методом скретч-тестирования 
(склерометрии) с использованием установки Мапо{езЁ 600 (фирмы Мсготаейа[5), на оборудова- 
нии межкафедрального ресурсного центра коллективного пользования ДГТУ. На рис. 1 представ- 
лена микрофотография поверхности исследуемых углеродных плёнок а-С, на которой видны 
четыре типовые борозды, получаемые при царапании алмазным индентором. 





Рис. 1. Микрофотография поверхности углеродных плёнок со следами склерометри величение, х1000) 





Рис. 2. АСМ-изображение поверхности углеродной ультратонкой плёнки для скана 50х100 мкм? 
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Изучаемые плёнки в основном представлены углеродными нанокластерами и характери- 
зуются высокой шероховатостью и развитой поверхностью. Типовая морфология поверхности уг- 
леродных плёнок представлена на рис. 2. 

Использованные режимы: скорость и длина сканирования составляли 1 мкм/с и 30 мкм со- 
ответственно; скорость возрастания нагрузки на инденторе составляла 0,20 мН/с (при минималь- 
ной и максимальной нагрузке 0,10 мН и 5 мН соответственно). Использован конический алмазный 
индентор с радиусом при вершине А = 10 мкм. В процессе царапания углеродной плёнки инден- 
тором фиксировалась шероховатость поверхности на пути 5 мкм без приложения нагрузки и да- 
лее на пути 25 мкм определялись размеры борозды при возрастающей вертикальной нагрузке 
(рис. 3). На углеродных плёнках было сделано более 15 царапин, параметры которых после изме- 
рения и статистической обработки (для уровня достоверности а = 0,9) явились основой для по- 
следующего анализа. 


Бер [ит] 





-37.6-1 ых 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 
8:0” 25 50 25 100 125 158 М5 2080: 225 2658: 275 300 


Беаисе [чт] 


Рис. 3. Типовая диаграмма зависимости «глубина борозды — путь индентора» 


Результаты и их обсуждение. Как правило, прочность сцепления плёнок с подложкой харак- 
теризуют величиной вертикальной (критической) нагрузки на острие индентора, при котором 
происходит отрыв адгезива (плёнки) от подложки [7]. В процессе царапания измерялась горизон- 
тальная сила Е при такой вертикальной нагрузке, когда на следе от индентора оставалась чи- 
стая подложка (сапфир). Предполагалось, что горизонтальная сила РЕ состоит из двух составля- 
ющих. Первая составляющая Е — сила, возникающая при царапании плёнки на начальном 


участке пути (длиной 5 мкм), вторая Е, — затрачивается на полное сцарапывание плёнки до под- 
ложки (сила адгезии) 
Е=Е+Е. (1) 
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Типовые значения параметров скретч-теста ультратонких углеродных плёнок на подложке из 
сапфира, полученных методом лазерной абляции на воздухе, приведены в табл. 1. 





























Таблица 1 
Параметры скретч-тестирования и сила адгезии 
№ цара- ыы Критическая Е, МН Сила адгезии а Нагрузка 
пин АНИ нагрузка РЁ, мН Р,, МН ия Р, мН 
5 173 1,61 0,23 1,38 5,0-5,2 10 
6 209 1,94 0,23 1,71 5,0-5,2 10 
7 270 2,07 0,22 1,86 3,7-4,5 5 
8 216 1,60 0,20 1,40 3,7-4,5 5 
9 228 1,33 0,22 1,12 3,7-4,5 5 
10 205 2,26 0,25 2,01 3,7-4,5 5 
(А) 217+26 1,80+0,28 0,23+0,01 1,58+0,30 























Таким образом, выполненные оценки силы адгезии дают величину порядка Р, = 1,58 мН 
при толщине углеродной плёнки А = 217 нм и ширине царапины 6 = 3,7 -5,2 мкм. В рамках тео- 
рии Джонсона — Кендала — Робертсона сила адгезии может быть представлена соотношением 


Ю? 
а: 2 
2 баз (2) 


где Е — сила адгезии, Ю =10 мкм — радиус контакта (индентора), @ — радиус действия моле- 


Е 


у м м 
кулярных сил, Н/, = (Н, -Н, ) — коэффициент Хамейкера для рассматриваемой пары мате- 


риалов характеризует адгезионную прочность сцепления [5]. Полагаем, что радиус действия 
молекулярных сил составляет & = 10? м. Тогда, оценка коэффициента Хамейкера на основе 
соотношения (2) и экспериментальных значений силы адгезии РЁ =1,58 мН даёт для адгези- 
онной прочности сцепления аморфного углерода с сапфиром величину порядка 
Н,› =9,48.10—° Дж. Итак, адгезионная прочность сцепления аморфной углеродной плёнки с 
сапфиром оказывается в 1,8 раз меньше, чем, например, у пары Ац/5О) [5]. 

Представляет интерес оценка твёрдости углеродной плёнки а-С. Как известно [9], из- 
мерение твёрдости методом склерометрии заключается в анализе профиля царапин и использо- 
вании соотношения вида 

Ро =, (3) 

где Н.„ — твёрдость на наноуровне; Р — нормальное усилие, Н; Ь — среднеарифметическое 
значение ширины царапины, м; К — коэффициент формы индентора может быть найден 
опытным путём с использованием наноиндентирования. В работе [10] для аналитического 
определения коэффициента формы индентора предлагается эмпирическая оценка 

К =0,687с {да (где а — угол между осью и гранью торца индентора). В этом случае величи- 


на твёрдости Н.„, ‚, измеренная методом склерометрии, (при а = 80 градусов) составит вели- 
чину порядка Н.„, = 0,016 ГПа. Полученная оценка в сопоставлении с известными результа- 


тами (см. табл. 2) позволяет характеризовать низкие механические свойства полученных ме- 
тодом лазерной абляции углеродных плёнок. Сравнение с углеродными алмазоподобными (41- 
атопа-ИКе сагбоп — ОЕС) и плёнками гидрогенизированного аморфного углерода (а-С-Н) под- 
тверждает сделанное нами предварительное заключение об аморфности изучаемых здесь уг- 
леродных плёнок. 
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Таблица 2 
Основные характеристики углеродных плёнок осаждаемых разными методами 





Глубина внед- 














Толщина Твёрдость Метод нанесе- 
Образец Шероховатость, нм г рения инден- 
плёнки, нм Нек , ГПа ния 
тора, нм 
а-С 60 200-950 0,016 217+26 Лазерная абляция 
РЕС-3 [9] 43 890-30 20=2 60 Дуговой разряд 
Магне 
а-С-Н [11] 0,35 20 8,84-0,08 и агнетронное 
напыление 




















Заключение. Таким образом, в работе изучены адгезионные и механические свойства аморфных 
ультратонких углеродных плёнок на сапфире, осаждаемых методом лазерной абляции при ис- 
пользовании плазмы импульсного 1,06 мкм М№а-УАС лазера. Адгезионная прочность сцепления па- 
ры а-С/сапфир и твёрдость аморфной углеродной плёнки а-С составили величины порядка 
Н,› =9, 48.102 Джи Н.» = 0,016 ГПа соответственно. 
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АОНЕ$ЗТОМ ОЕ АМОВРНОЦ$ ЦЕТВАН!МЕ САКВОМ Е1М$ ОМ ЗАРРНТВЕ: 
З$СКАТСН ТЕЗТТМС 


У. \. Пуазом, В. С. МезКЫ, А. А. Ву2В Кит, Г. \. Уег$Пом 
(Роп Зае Тесптка! Упмег$Ку) 


Те гезеагсй гезшЁ5 о! {Те аайезме ргорегие$ оЁ ига т сагроп Ейтз оп 5аррЬе Бу {Пе зсеготейу {есптдие 
аге ргезегеа, Во? зсгаёср {е5йпд рагатеег5 апа аатезюп 5{епоЁ" о! Бопа Бейнмееп {те атогрвои$ сагбоп т 
апа зарр!е аге деегттеа. Адйезюп Гогсез рауе атоитеа {0 {те за/ие оЁ Е», = 1.58 тМ Бу ве сагроп т 
{ИСКПЕ55 ОЕ В = 217 пт. Тре аапехюп Бопа з#гепдЁй оЁ а-С/зарр№е соире Ваз атоитеа 0 те заие оЁ 
Н, =9,48.10- ., Тиз, ве адвезюп $тепд! уаие о! сагроп Ит/заррН!е ваз игпе4 оиё 1.8 теб /е55 ап, 


Юг ехатрЕ, оЁ Ац/$О» соирЕ. $<егозсор/с {е$Ё5 Гог {те а-С атогрпоиз сагбоп Е т оп зарр!!е аге ретогтеа. 
Нагапез$ иайие ваз атоитеа ®ю Но. = 0.016 ПРа и!сй арреагз Гаг [е55 {пап пагапез$ оЁ {пе сагоп Ийтз оБ- 
{атеа Бу {Пе тадпеоп зриНеттд т иасиит. Тйе зитасе тогрводу о! сагБоп Нт $сапз [5 пуезНдаеа Бу те 
ати Гогсе тисгожсору. Тре сагроп Ет хсап гоидйпе$5х 1/5 езбтеед, # атоипё ю 60 пт. 

Кеуигогаб&: сагбоп Е/тз, заррГе, ааВегепсе о! соайпд, хсгаёСИ (е°Е, 
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